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Виконаний рентгеноструктурний фазовий аналіз зразків на дифрактоме-
трі «ДРОН-6» показав, що найбільшу ймовірність в інтервалі температур 
1173–1473 K мають процеси переходу CaWO4 в WC і W2С. Кінцевий продукт 
вуглеродотерміі CaWO4 представлений вуглецем в оксикарбідних і карбідних 
фазах. Показані процеси відновлення вольфраму з його оксидів через фази 
утворення карбідних сполук вольфраму, кисневих сполук (вищих і нижчих), і 
тільки потім вольфраму металевого. Основні хімічні та фазові перетворення 
протікають в межах температурного інтервалу 300–1800 K. Це відкриває пе-
рспективу виробництва вольфраму як легуючого матеріалу без утворення рід-
ких фаз в гетерогенній системі та дає можливість виробляти легуючий мате-
ріал на основі вольфраму при відносно невисоких температурах, що значно 
скорочує енерговитрати. Наведено якісний й кількісний склад шихтових мате-
ріалів для лабораторних досліджень та промислових випробувань брикетів для 
металізації вольфрамовмісних сполук у шахтній печі з індукційним нагрівом. 
Досліджено механізм фазових структурних перетворень за відновлення W із 
шеєлітового концентрату в діапазоні температур 1273–1473 K і мікроаналіз 
зразків хімічних перетворень. Схематично показаний пічний агрегат із індук-
ційним нагрівом, у якому поетапно виконані промислові випробування. 
Проведені випробування показали, що в процесі теплової обробки зразків 
на основі шеєлітового концентрату їх маса зменшується в 1,3 рази, а питома 
щільність знижується на 23 %. 
Було вироблено партії губчастого вольфраму, який було випробувано під 
час виплавки швидкорізальних сталей взамін стандартного феровольфраму. 
Показані переваги нової технології металізації W із шеєлітового концентрату 
та позитивна ефективність використання нового матеріалу в спеціальній ме-
талургії  
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1. Вступ  
Цільова ефективність виробництва продукції спеціальної металургії не до-
сягається через низький ступінь використання легуючих металів на основі ту-
гоплавких елементів, недостатньо надійних та ефективних технологій отриман-
ня легуючих матеріалів. Ця проблема є особливо актуальною в умовах значного 










Методами порошкової металургії успішно вирішується ряд проблем у ме-
талургії спеціальних сталей та феросплавному виробництві [1, 2], однак резерви 
підвищення ефективності цього способу ресурсо- та енергозбереження зовсім 
не вичерпані. Тому отримання нових легуючих матеріалів на основі елементів 
«стратегічної четвірки» за температур, що не перевищують 1900 K, методами 
порошкової металургії в гетерогенних системах в промислових умовах з скоро-
ченням енерговитрат на 30–35 % є актуальним.  
 
2. Аналіз літературних даних та постановка проблеми  
Переваги вольфрамвмісних легуючих матеріалів, отриманих методом по-
рошкової металургії, в порівнянні з сілікоалюмінотермічним плавким виробни-
цтвом стандартних плавильних феросплавів вольфраму представлено в 
роботі [3]. Одною із переваг технологічних характеристик губчастого вольфра-
му є висока швидкість розчинення елементів в розплаві сталі та його високий 
ступінь засвоєння рідким металом. Має позитивну вірогідність розвиток напря-
му відновлення вольфраму із оксидної сировини і техногенних відходів в гете-
рогенній системі з точки зору економічності та практично значимих переваг 
технологічних властивостей як легувального матеріалу [4, 5]. При цьому процес 
металізації вольфраму протікає при значно нижчих температурах, потребує 
менше енерговитрат і супроводжується значно меншими незворотними витра-
тами цільового елементу [6]. Невирішена проблема скорочення часу металізації 
W із концентратів. Процеси відновлення вольфраму протікають в дифузійній 
області. В печах опору інтенсифікувати даний процес неможливо.  
Термодинамічні розрахунки реакцій вуглецевотермії WO3 були наведені 
авторами роботи [7–10]. Відсутня математична модель рівноваги в системі W–
O–C. Це зменшує вірогідність температурного інтервалу протікання реакції 
відновлення. Так, у роботі [7] вуглецевотермічне відновлення WO3 відбувається 
дифузійній зоні та вирішена проблема відновлення вольфраму карботермічним 
способом, але в роботі не показано, як практично інтенсифікувати цей процес. 
Відновлення металів із їх кисневих з’єднань досліджено в роботі [8] – процес 
відновлення протікає з непрямим підводом тепла, що виключає можливість пі-
дняття продуктивності виробництва. Відновлення вольфраму із його кисневих 
з’єднань досліджено в роботі [9] в захисній атмосфері. Із-за відсутності прямого 
нагріву знижуються можливості підвищення продуктивності виробництва. Мо-
делювання термодинамічних закономірностей відновлення вольфраму дає на-
глядну картину фазових і структурних перетворень, однак в роботі [10] не розг-
лядається питання підвищення продуктивності промислового виробництва.  
В промислових умовах у виробництві металізованого молібдену і/або во-
льфрамвмісного концентрату (губчастих феромолібдену і/або феровольфраму) 
довгий час використовували шахтні муфельні пічні агрегати з непрямим підво-
дом теплової енергії [11–16]. В роботі [11] автори пропонують варіант способу 
металізації та одержання карбіду вольфраму концентрованими потоками енер-
гії. Це не виключає можливості втрат вольфраму у вигляді вищих оксидних 
сполук вольфраму за рахунок їх сублімації. Знижується вірогідність поетапного 








нок прямого підводу тепла. Запропонована у [12] переробка шеєлітового кон-
центрату до отримання триоксиду вольфраму не дає змоги інтенсифікації про-
цесу відновлення вольфраму за рахунок прямого підводу тепла в реакційний 
об’єм. В роботах [13, 14] досліджується кінетичні закономірності відновлення 
окалини швидкоріжучих сталей з додаванням шеєлітового концентрату. всі 
процеси протікають з непрямим підведенням тепла. В роботі [15] запропонова-
но фазові та структурні перетворення при вуглецевотермічному відновленні 
шеєлітового концентрату. Всі процеси протікають в об’ємі з непрямим підве-
денням тепла, що виключає можливість інтенсифікації процесу. Запропонована 
в [16] методика визначення ступеню відновлення з використанням рентгеност-
руктурного фазового аналізу. Всі зразки, які досліджувались, одержані в систе-
мі з непрямим підведенням тепла, ще не гарантує достовірність отриманих ре-
зультатів. До основних недоліків такої технології слід віднести надто довгий 
час (16–17 годин) процесу підняття температури до необхідного значення 
(1150–1200 °С), фізико-хімічних перетворень при одержанні порошкових легу-
вальних матеріалів. Процес відновлення елементів протікає в гетерогенній сис-
темі в дифузійній, а не в кінетичній області. Це спричиняє високі витрати елек-
троенергії і являється підґрунтям для винаходу більш вдосконалених для цього 
пічних агрегатів та технологічних режимів теплової обробки шихтових матері-
алів [1, 2, 17–18]. В роботі [17] запропоновано спосіб виробництва молібдено-
вих та вольфрамових концентраті, але питання підвищення ефективності про-
мислового виробництва потребує подальшого дослідження. Найбільш близь-
кою по технічній сутності підняття продуктивності представляють дослідження 
в роботі [18], в ній розглядаються питання прямого підводу тепла в реакційний 
об’єм, але поглиблення досліджень фазових та структурних перетворень не 
представлена, також відсутня обґрунтованість перетворень процесів відновлен-
ня на рівні мікроаналізів. Такий підхід не доповнює картину теоретичних дос-
ліджень. Вагомим недоліком цих пічних агрегатів і технології металізації є ви-
хід із ладу нагрівальних елементів через газову корозію через 85–90 діб. Ремонт 
і їх заміна потребує зупинки процесу виробництва на 7–8 діб. Відсутня можли-
вість отримання легуючих матеріалів з якісно новими фізико-хімічними влас-
тивостями: губчатої структури, необхідної щільності та хімічного складу.  
Отже, на підставі проведеного дослідження джерел, до числа невирішених 
проблем порошкової металургії тугоплавких елементів відноситься скорочення 
витрат, відсутність можливостей отримання легуючих матеріалів з якісно но-
вими технологічними властивостями, отримання стандартних феросплавів ме-
тодом сілікоалюмотермічної плавки. Відсутні дослідження щодо можливості 
інтенсифікації процесу відновлення за рахунок прямого (індукційного) підводу 
тепла в реакційний простір. Це унеможливлює легування розплаву сталі поза-
пічним методом.  
 
3. Мета і завдання дослідження 
Метою роботи є дослідження фізико-хімічних та технологічних закономір-









ту. Такі дослідження необхідні для розробки складу брикетованої шихти і тем-
пературного режиму теплової обробки в процесі металізації концентрату. 
Для досягнення мети були поставлені такі завдання: 
– надати склад шихтових матеріалів для вуглецевотермічного відновлення 
шеєлітового концентрату в гетерогенній системі  
– провести лабораторні та промислові випробування брикетованої шихти 
шеєлітового концентрату в пічному агрегаті з індукційним нагрівом; 
– надати основні фізико-хімічні властивості нового легуючого матеріалу 
на основі вольфраму, виробленого в промислових умовах та зразків лаборатор-
них досліджень.  
 
4. Матеріали та методи досліджень шеєлітового концентрату 
Досліджувані матеріали та обладнання, що використовувались в експери-
менті. В якості ведучого матеріалу в дослідженнях використовували оксидний 
вольфрамовий (шеєлітовий) концентрат з вмістом W не менше 55 % мас (ГОСТ 
213-83). Всі компоненти шихти мали гранули в основному менше 0,45 мм, а 
конкретні розміри наведені в табл. 1. 
 
Таблиця 1 
Гранулометричний склад вихідних компонентів шихти 
Матеріал 

















25,5 23,0 8,5 17,5 8,0 6,5 11,0 
Помелена чавунна 
стружка 




18,0 22,0 16,5 12,0 18,5 5,0 7,5 
 
Шеєлітовий концентрат мав наступний хімічний склад, % мас: WO3 – 60,3; 
CaO – 27,7; SiO2 – 3,9; P – 0,069; S – 0,33; As – 0,02; Cu – 0,039; Sn – 0,08; Mo – 
0,05. Помелена чавунна стружка, % мас: Fe – 95,70; O2 – 0; SiO2 – 0; Ca – 2,50; 
Ств – 0,72; P – 0,024; S – 0,03.  Насипна мас становить 2.9–3,5 г/см2. 
Циклонний пил вуглецево-графітного виробництва в вигляді вуглецево-
графітових відходів постачались із очисних споруд виробництва графітованих 
електродів.  
Ренгеноструктурний фазовий аналіз зразків виконували на дифрактометрі 
«ДРОН-6» (НПП «Буревесник», Росія).  
Промислові випробування теплової обробки брикетованої шихти на пер-
шому етапі виконувались на індукційній печі ИАТ-0,4 (Запорізький алюмініє-
вий комбінат, Україна), а на другому етапі – на шахтній прохідній індукційній 
печі модернізованої конструкції Запорізького алюмінієвого комбінату (Украї-









Методика проведення випробувань. Температурний інтервал теплової об-
робки – 973–1723 K; час витримки в ізотермічному режимі – 60 хвилин. Захис-
не середовище потік аргону з лінійною швидкістю 2,5·103 м/с. Маса досліджу-
ваних сирих брикетів – 150 г. 
Рентгеноструктурний фазовий аналіз зразків виконували на дифрактометрі 
«ДРОН-6 з використанням монохроматичного випромінювання Cu Kα 
(=1,54051 Å). Вимірювання виконувались при напрузі на трубці U=12 кВ, та 
анодному струмі I=20 мА. Склад фаз визначався за допомогою комплексу про-
грам PDWin 2.0 (Росія).  
Дослідження мікроструктури зразків виконували на РЕМ-200 при приско-
рювальній напрузі 20–25 кВ і струмі електронного зонда 52–96 мкА. Робоча ві-
дстань до досліджуваної поверхні становила 10,1–29,8 мм.  
Промислові випробування технологічних режимів вуглецевотермічного 
відновлення вольфрамвмісної брикетованої шихти в шахтній прохідній печі з 
індукційним нагрівом виконувались в з інтервалом температури точкової обро-
бки 50 K в діапазоні 973–1723 K.  
 
5. Результати досліджень вуглецевотермічного відновлення шеєліто-
вого концентрату 
5. 1. Склад шихтових матеріалів для вуглецевотермічного відновлення 
шеєлітового концентрату в гетерогенній системі 
Дослідження процесів відновлення проводились на шихті [17], що склада-
лась з компонентів, наведених в табл. 1. Ця шихта була вдосконалена з метою 
оптимізації її складу та отримання кращих економічних показників. В якості 
компоненту, що пов’язує запропоновано використовувати смолу СПП та в яко-
сті відновника – циклонний пил вуглецево-графітного виробництва. Склад ши-
хти наведено в табл. 2.  
 
Таблиця 2 
Склад шихти для дослідження  
Компонент шихти кг % 
Шеєлітовий концентрат 117,5 80,81 
Помелена чавунна стружка 8,4 5,78 
Смола СПП 10,3 7,08 
Циклонний пил вуглецево-графітного виробництва 9,2 6,33 
Всього 145,5 100,0 
 
Циклонний пил вуглецево-графітного виробництва в своєму складі містив 
вуглецю більше ніж 99,0 % мас. При виготовленні брикетів в якості 
з’єднуючого матеріалу використовувалась смола СПП, що складалась з важких 










5. 2. Результати лабораторних та промислових випробувань брикето-
ваної шихти шеєлітового концентрату в пічному агрегаті з індукційним 
нагрівом 
Дозування шихтових матеріалів проводили на електродозувальному візку 
ЕТВК-1,5 (розробка – Запорізький титано-магнієвий комбінат, Україна), а змі-
шування компонентів виконували в лопасному змішувачі СМБ-2000 (розробник 
– ПАТ «Інститут титану», Україна). Шихту нагрівали до температури 383–
433 K в змішувачі в перегрітому паровому обігрівачі (виробництво – «Запорізь-
кий алюмінієвий комбінат», Україна). 
Підготовлені шихтові матеріали дозволили виготовити сім партій по 3000 кг 
(в середньому). В ході промислових випробувань вирішувались наступні задачі. 
1. Виготовити партії металізованого вольфрамвмісного матеріалу (губчас-
того феровольфраму) для випробувань його в якості легувального матеріалу 
при виплавці швидкорізальних спеціальних сталей. 
2. Встановити принципіальну можливість використання шахтної прохідної 
печі з індукційним нагрівом для виробництва нового легувального матеріалу на 
основі вольфраму. 
3. Визначити видаткові коефіцієнти та інші показники, необхідні для роз-
рахунку економічної ефективності виробництва та використання металізовано-
го вольфрамвмісного матеріалу.  
Випробування технологічних параметрів відновлення брикетованого шеє-
літового концентрату проводили в спеціально розробленому пічному агрегаті з 
індукційним нагрівом шихти, конструкція якого представлена на рис. 3 [18]. 
Відновлення брикетів проводилось у протитоці конвертитрованого приро-
дного газу. Газова суміш, що подавалась у пічний простір (поз. 3, рис. 1), міс-
тила,% Н2 – 77,5; СО – 13,5; СО2 – 9,2; СО2/СО – 0,68. 
Загальна вага брикетів, що заповнювала об'єм печі, становила 115 кг. У пе-
ршій зоні печі (поз. 2, рис. 1) вага брикетів становила 35 кг, у другій зоні 
(поз. 3, рис. 1), відповідно – 75 кг. 
Хімічний склад дослідних партій металізованого вольфрамового концент-
рату мав такі значення % мас: W 56,4 – 56,9; Fe 18,50 – 18,87; C 0,60 – 0,67; S 
0,20 – 0,21; P 0,064 – 0,065; Sn 0,06 – 0,07; Mo 0,04 – 0,05; As 0,019 – 0,021; Cu 
0,030 – 0,031; O2 0,61 – 0,80.  
Продукти відновлення шеєлітового концентрату після теплової обробки 
при 1273 K в основному складається з CaWO4, що свідчить про утруднення 
процесів карбідоутворення та відновлення до вольфраму металевого в даних 
умовах (рис. 2). 
З підвищенням температури відновлення до 1373 K та 1473 K в фазовому 
складі спостерігається переважання карбіду WC. Ідентифіковано також карбід 
W2C. В цілому з підвищенням температури теплової обробки з 1273 K до 
1473 K активізуються процеси переходу CaWO4 в карбіди WC і W2C без появи 
вольфраму металевого.  
Проведено фрактографічний і рентгенівський мікроаналіз зразків на основі 
шеєлітового концентрату в процесі теплової обробки в інтервалі температур від 












Рис. 3. Конструкція шахтної прохідної печі з індукційним нагрівом: 1 – камера за-
вантаження; 2 – трубчатий муфель попереднього нагріву; 3 – камера; 4 – індуктор; 
5 – водоохолоджуваний холодильник; 6, 7 – лотки; 8 – пневмопривід; 9 – шлюзова 
камера; 10 – перший гідрозатвір; 11 – фланець; 12 – курсор; 13 – другий гідроза-












Рис. 2. Ділянка дифрактограм вольфрамовмісних таблеток на основі шеєлітово-
го концентрату після вуглецевотермічного відновлення (О/С=1,33)  
 
Зразки після теплової обробки при 1273 K, як і в випадку з вихідним шеєліто-
вим концентратом, складаються з невпорядковано розташованих частинок різного 
розміру (рис. 5). При цьому виявлені сліди відновлення з утворенням ділянок з губ-




Рис. 3. Ділянка фрактограми вольфрамовмісних таблеток на основі шеєлітового 
концентрату після вуглецевотермічного відновлення (О/С=1,33) зі збільшенням 









5. 3. Основні фізико-хімічні властивості зразків відновлення шеєліто-
вого концентрату з різним ступенем відновлення 
Надамо основні фізико-хімічні властивості зразків відновлення шеєлітово-
го концентрату з різним ступенем відновлення, виробленого в лабораторних та 
промислових умовах (табл. 3).  
 
Таблиця 3 
Результати рентгенівського мікроаналізу зразків на основі шеєлітового концен-
трату, підданих вуглеродотермічному відновленню при різних температурах 
№ зони 
Хімічний склад, % мас. 
Сума 
C O F Na Al Si Cl Ca Mo W 
1273 K 
1 0 7,60 0 0 0 8,74 0 22,70 7,15 53,80 100 
2 50,30 2,95 0 0 0 5,78 0 11,20 4,02 25,80 100 
3 2,04 7,12 1,38 0 0,32 11,10 0 26,20 9,16 42,70 100 
4 3,20 6,25 1,60 0 0,33 11,30 0 27,80 4,20 45,30 100 
1473 K 
5 0 0 0 0 0 0 0 91,70 0 8,29 100 
6 0 0 0 0 0 0 0 95,00 0,76 4,29 100 
7 0,62 0,46 0 0 0,37 14,30 0 0,63 9,32 74,30 100 




Рис. 4. Ділянка дифрактограм вольфрамовмісних таблеток на основі шеєлітово-
го концентрату після вуглецевотермічного відновлення (О/С=1,33) зі збільшен-
ням ×1500, відновлених при температурі 1473 K 
 
На рис. 4. чітко видно результати протікання відновних процесів. Зони 7 і 
8 (табл. 3) з високою вірогідністю належать карбідам вольфраму WC і W2C з 
присутністю відносно невеликої частини карбідів молібдену. Зони 5 і 6 вказу-
ють на ділянки концентрації супутніх домішкових сполук кальцію, утворених в 
результаті розпаду CaWO4. 
Порівняльні техніко-економічні показники для відомого та запропоновано-









ючий спосіб реалізується в шахтній печі з елементами опору. Запропонований 
спосіб реалізовано в прохідній шахтній печі з прямим індукційним нагрівом.  
У процесі теплової обробки зразки змінюють свої фізичні характеристики. 
Відносне зміна питомої щільності і зменшення маси зразків наведено в табл. 4. 
 
Таблиця 4 
Зміна фізичних характеристик зразків на основі шеєлітового концентрату в 
процесі теплової обробки 
Температура процесу, K 1173 1273 1373 1473 
Питома щільність, г/см3 2,6±0,3 2,2±0,3 2,4±0,3 2,0±0.4 
Відносне зменшення маси, % 16±1 18±2 19±3 21±3 
 
Аналіз даних наведених в табл. 4 виявив, що відносне зменшення маси в 
інтервалі температур теплової обробки з 1173 K до 1473 K збільшується, а пи-
тома щільність зразків зменшується на 23 %. Така зміна питомої щільності по-
казує, що зразки набувають мікропористої губчастої структури.  
 
6. Обговорення результатів дослідження вуглецевотермічного віднов-
лення вольфрамового концентрату  
Дослідженням спектрограм рентгенівського мікроаналізу рудного концен-
трату і металізованого продукту на основі вольфраму встановлено, що вольф-
рамовий концентрат представлений в основному вольфраматом кальцію 
CaWO4. Це повністю узгоджується з результатами роботи [12], а супутні домі-
шки Mo, Ca, Si, Fe, Al, F представлені у формі хімічних сполук, механічних 
включень, які можуть суттєво впливати на відновні процеси. Але, з точки зору 
беззворотних витрат, практичний інтерес представляють перетворення 
WO3→WO2→W та процеси карбідоутворення сполук з W [13–15].  
Технологічні параметри одержання металізованого вольфрамвмісного 
концентрату в шахтній печі з прямим (глубинним) підводом станка включає 
брикетування вихідних компонентів з вуглецевовмісними матеріалами. При 
цьому характерним є масове співвідношення кисню оксидів і вуглецю 1,46–1,78 
та металевим порошком з насипною масою 2,9–3,5 г/см3 в кількості 4,52–
25,71 % від маси шихти і відновленні в протитоці захисного газу і брикетованої 
шихти. Процес відновлення відбувається в дві стадії: першій – при 973–1273 K 
на протязі 4–9 годин, на другій – при 1373–1723 K на протязі 2–6 годин з на-
ступним охолодженням в середовищі нейтрального газу до 333–363 K.  
Методика розрахунку ефективності впроваджених заходів наведена в ро-
боті [19]. В порівнянні з технологією металізації таких матеріалів в шахтних 
печах з елементами опору досягнуто підвищення питомої продуктивності в 1,3–
1,5 рази, зниження питомого споживання електричної енергії на 27–31 %. 
При легуванні сталі і сплавів засвоєння вольфраму і молібдену підвищу-
ється на 6,20–7,52 % відповідно, хрому, ванадію та марганцю – в 2–3 рази. Під-
вищується якість металізованого вольфрамового концентрату за рахунок зни-
ження домішок кольорових металів та кисню в 1,8–2,0 рази. Крім того, відбува-









мого підводу станка і ліквідації градієнта температур в нейтральній і поверхне-
вій частині реакційного об’єму.  
Усі результати одержані при використанні прямого індукційного нагріву 
шихти в печі замість непрямого підводу тепла в реакційний об’єм. Обґрунту-
вання можливості протікання всіх процесів при відновленні підтверджена ре-
зультатами досліджень фазових та структурних перетворень процесу та мікроа-
налізу зразків.  
Подальший розвиток цього дослідження буде доцільним при розробці та 
впровадженні технологій виробництва легувальних матеріалів на основі хрому, 
ніобію, ванадію та інших важкотопких елементів методами порошкової мета-
лургії аналогічно Mo і W. 
 
7. Висновки 
1. На основі результатів дослідження фізико-хімічних особливостей вугле-
цевотермічного відновлення шеєлітового концентрату представлено склад ших-
тових матеріалів для виготовлення сирих брикетів із співвідношенням О/С 
1,46–1,78 оксидів компонентів шихти та вуглецевого відновлення.  
2. Лабораторні та промислові дослідження технології відновлення брике-
тованого вольфрамового концентрату показали принципову і технологічну мо-
жливість використання прохідної шахтної печі з прямим (індукційним) підво-
дом тепла. Реакційний об’єм власної конструкції печі в процесі виробництва 
нового легувального матеріалу на основі вольфраму зменшується.  
Питома продуктивність виробництва нового пічного агрегату підвищуєть-
ся в 1,3–1,5 рази в порівнянні з відомими шахтними печами опору. Вихід по ве-
дучим елементам близький до 100 % за рахунок оптимізації температурного 
режиму металізації по зонам печі.  
3. Фізико-хімічні властивості металізованого шеєлітового концентрату, ви-
робленого в промислових умовах і зразків лабораторних досліджень, з високою 
точністю співпадають (хімічний склад, фазовий і рентгеноструктурний склад, 
результати мікроаналізу), що підтверджує достовірність цільових результатів. В 
досліджених зразках не виявлено вищих кисневих з’єднань типу WO3, що ви-
ключає можливість їх сублімації при інтенсифікації процесу відновлення з 
прямим підведенням тепла.  
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